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Fig．6　X一τay　diffraction　patterns　of　AlN　（B
　　　　sample）after　the　heat　treatments　in
　　　　nitrogen　at　several　temperatures．
　　　　（a）：8000C，（b）：1000。C，（c）：1400℃
温度が1000℃の場合には，X線回折法では検出されな
くても，AIN粒子表面は極微量の酸化物層で覆われて
いると推定される．しかし，処理温度が12000C以上で
は急激に酸化され，α一Al，03が生成した．一方，直接窒
化粉末Bについては，処理温度800℃では酸化物の生成
は認められないものの，処理温度1000℃以上でα
一A1203が生成した．すなわち，直接窒化粉末の方が粉
砕による破砕面や微粒子を多く含み，これらが窒素ガ
ス中に含まれる微量の酸素に対しても活性を示すこと
がわかった．このような傾向は，先に示したAIN粉末
の製造法の違いによる水に対する安定性の相違と一致
した．ただし，処理温度が1200℃以上の場合について
比較すると，α一AI20，の生成量は直接窒化粉末Bの方
が還元窒化粉末Aに比べ少なかった．この理由は直接
窒化粉末Bの方が粗粒子を多く含むためと考えられる．
なお，これらの表面酸化処理後の粉末の形状をSEM
で観察したところ，処理前とほぼ同じであった．
　表面酸化処理後の還元窒化粉末Aを蒸留水に浸漬し
たときの溶液のpH変化を図7に，また直接窒化粉末
Bについての結果を図8に示す．比較のために，未処
理粉末についての結果も同じ図にそれぞれ示した．還
元窒化粉末Aについては，処理温度800℃では未処理の
場合と同様に，水中浸漬後約9時間経過後からpHが
急激に増加し，表面酸化処理の効果はほとんど認めら
れなかった．しかし，1000℃以上で処理した場合には，
いずれもpH増加は緩やかになり，　AIN表面のα
一A1、0、層が水に対する安定性に寄与していると考え
られる．一方，直接窒化粉末Bについては，処理によ
り浸漬直後のpH：変化はいずれも緩やかになり，この
場合にも酸化物層が水に対する安定性に寄与している
ことがわかった．しかし，表2に示したように，1400℃
で処理した直接窒化粉末Bは，還元窒化粉末Aを
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　　　　……：without　surface－oxidation　treat－
　　　　ment，
　　　　一一一…：800℃，一一一：1000℃，一一一一：1200℃，
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1000℃で処理した場合よりもα一Al、03の生成量が多い
にもかかわらず，水に対する安定性は劣っていた．し
たがって，生成した酸化物層の水に対する安定性に及
ぼす効果は，AIN粉末の製造法によって異なることが
わかった．直接窒化粉末の場合には，活性の高い破砕
面や微粒子表面が優先的に酸化され，粗粒子表面には
酸化物層があまり形成されないために，このような相
違が生じたと考えられる．
　表面酸化処理後の粉末を水中に浸漬し，30℃，3日
間放置した後のX線回折パターンを図9，10に示す．
また，回折ピーク強度比から求めたAl（OH）3の生成量
を表3に示す．直接窒化粉末Bの場合には，処理温度
Table　3　Variation　in　the　amount　of　A1（OH）3
　　　　　after　the　storage　of　heat　treated　AIN
　　　　　powders　in　distilled　water　at　30℃for　3
　　　　　days
Treatment
Condition
Temp．／℃
Amount　of　Al（OH）3／wt％
Sample　A　　Sample　B
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X－ray　diffraction　patterns　of　the　pre－
heated　AlN（sample　A）powders　after
dispersion　in　distilled　water　at　30℃for　3
days，
（a）：preheated　at　800。C，
（b）：preheated　at　1000。C，
（c）：preheated　at　12000C
　　　　　　　　　　　　　　訟｝1。H）3
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が高くなると生成するA1（OH）、量は減少するもの
の，水に対する安定性が十分ではない．マ方，還元粉
末Aを1000℃以上で処理したものでは，水中浸漬後の
Al（OH）3の生成量が非常に少なくなった．
　表2と表3の比較より，α一Al、03生成量が多いほど
Al（OH）3の生成量が少なくなることは明らかである．
しかし，AIN粉末が多量の酸素を含む場合には焼結体
の熱伝導率が著しく低下する5）ので，あまり高温での
表面酸化処理は好ましくない．したがって，本研究で
検討した中では，還元窒化粉末Aを窒素ガス中1000℃，
6時間処理する方法が，水に対する安定性を向上させ
るとともに焼結体の熱伝導率にあまり影響を及ぼさな
い最も優れた表面処理法と考えられる．
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以上g．10　X－ray　d量ffraction　patterns　of　the　pre－
　　　　heated　AlN（sample　B）powders　after
　　　　dispersion　in　disti玉led　water　at　30℃for　3
　　　　days．
　　　　（a）：preheated　at　8000C，
　　　　（b）：preheated　at　1000。C，
　　　　（c）：preheated　at　1400。C
4．結　　論
　製造法の異なるAlN粉末について，水分に対する安
定性に及ぼす諸因子の影響を比較検討した．A1203の
炭素還元窒化法で製造されたAIN粉末の方が，　Alの
直接窒化法で製造されたものより水に対する安定性が
優れていた．これは，直接窒化粉末はその製造過程で
粉砕工程を経ており，表面が活性な破砕面や微粒子を
多く含むためと考えられる．また，同様の理由により，
直接窒化粉末では1000℃の処理温度でも窒素ガス中の
極微量の酸素と反応して，X線回折法で検出可能な量
のα一Al，0，が生成した．これに対し，還元窒化粉末の場
合には，1200℃以上の処理温度で初めてα一A1203の生
成が確認された．AlNの表面酸化処理を行うと，製造
法の違いによらず水に対する安定性が向上した．しか
し，表面酸化処理効果は還元窒化粉末の方がより顕著
であった．還元窒化粉末をより高温で処理すれば，水
に対する安定性は向上し，水中浸漬後のAl（OH）3の生
成量は減少した．一方において，高温での酸化処理は
α一Al、03を多く生成した．α一A120，量が多くなると焼結
体の熱伝導率が低下するので，この点も考慮すると，
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窒素ガス中1000℃，6時間の処理方法が最も優れてい
ると考えられる．この条件で，十分な水中での安定性
が達成できたが，それはAlN表面が極微量の酸化物層
で覆われたためであると推定される．
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